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Meyve Suyunda Pestisit Aranmasi Yeterlilik Testi organizasyonunda TS EN ISO/IEC 170431

esas alinmuistir.

e Cevrim i¢in bagvuruda bulunan 77 katilimciya (36 tanesi A grubu, 41 tanesi B grubu),
09/05/2023 tarihinde ‘Katilimci Bilgilendirme Formu’ ile birlikte blank ve test materyali (meyve
suyu) gonderilmistir. Katilimecilardan 220 adet pestisitin yer aldigi hedef liste igerisinden test

materyalinde yer alan pestisitleri bulmalar1 ve miktarsal olarak sonug bildirmeleri istenmistir.

e Test materyali su pestisitleri igermektedir: Biphenyl, Ethion, Ethoprophos, Etridiazol,

Fenazaquin, Tebufenozide, Terbutryn, Vinclozolin.

e Katilimer analiz sonuglari, http://gidalab.tarim.gov.tr/gidareferans adresinden erisime agilan
PES020 kodlu ¢evrime 6zgii “PES020-Analiz Sonu¢ Bildirim Formu” ile toplanmistir. 77

katilimcinin, 72 tanesi analiz sonucu bildirmistir.

e SO 13528 Standardina® uygun olarak, test materyalinde yer alan her bir pestisit i¢in atanmis
deger (Xpt), katilimcilar tarafindan bildirilen sonuglar iizerinden saglam (robust) istatistiksel

yontemler ile belirlenen uzlas1 degeri (consensus value) olarak belirlenmistir.

e Yeterlilik standart sapmas1 (cpt), AB yeterlilik testlerinden elde edilen ve GKGM talimati® ile
tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif standart sapma degeri olan

0,25 kullanilarak hesaplanmustir.

e Her bir katilime1 igin z-skoru, atanmig deger (Xpt) ve yeterlilik standart sapmasi (opt) kullanilarak

hesaplanmistir. Eger | z | < 2 ise, sonug uygun olarak degerlendirilmistir.

e PES020 kodlu Meyve Suyunda Pestisit Aranmast Yeterlilik Testi ¢evrimindeki analitlerin
tamam1 TS EN ISO/IEC 17043 standardi akreditasyonu kapsamindadir.

e Katilimcilara gonderilen Test Materyalinin grubu Tablo 1’ de verilmektedir.

e Bir onceki raporda bazi1 tablolarda katihmci sonuglarimi etkilemeyecek diizeltmeler
yapilmis olup katihmci1 performans degerlendirmelerinde herhangi bir degisiklik

bulunmamaktadir. Onceki rapor gecersizdir.
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Tablo 1. Katilimce1 kodlar1 ve gonderilen test materyali

A Grubu B Grubu
04 01
05 02
07 03
08 06
09 10
12 11
14 13
16 15
17 18
20 19
22 21
23 26
24 27
25 28
30 29
32 31
36 33
38 34
39 35
43 37
45 40
46 41
47 42
50 a4
51 48
54 49
55 52
56 53
57 58
62 59
68 60
70 61
71 63
74 64
75 65
76 66

67
69
72
73
77
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e Meyve Suyunda Pestisit Aranmasi Yeterlilik Testi sonuglar1 6zeti Tablo 2 ve Tablo 3’te

verilmektedir.

Tablo 2. A Grubu Yeterlilik Testi Sonuclar1 Ozeti

: Atanms deger hezs-asglc;:\rnuan |z|<2
AL (Xe) katihhmci skor ;ay1s1 =
(mg/kg) sayisl
Biphenyl 0,09053 30 30 100
Ethion 0,04265 32 31 96,9
Ethoprophos 0,06385 32 30 93,8
Etridiazol 0,04076 26 26 100
Fenazaquin 0,05055 31 28 90,3
Tebufenozide 0,08609 30 30 100
Terbutryn 0,19406 32 31 96,9
Vinclozolin 0,06786 32 29 90,6
Tablo 3. B Grubu Yeterlilik Testi Sonuglar1 Ozeti
- Atanms deger hezs_asglcsirnuan |z|<2
AL ) katihmci skor sayisi % [2/<2
(mg/kg) sayisl

Biphenyl 0,09221 33 32 97
Ethion 0,04098 37 36 97,3
Ethoprophos 0,06202 35 35 100
Etridiazol 0,04027 31 30 96,8
Fenazaquin 0,21849 37 37 100
Tebufenozide 0,08315 37 37 100
Terbutryn 0,19216 35 35 100
Vinclozolin 0,20372 35 35 100
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Yeterlilik testleri “TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi Igin

Genel Sartlar” standardinda laboratuvarlar arasi karsilastirma yoluyla 6nceden ortaya konmus dlgiitlere
gore katilimcinin performansimin degerlendirilmesi olarak tanimlanmaktadir. Yeterlilik testleri,
katilimc1 laboratuvarlarin yetkinliginin bagimsiz bir sekilde degerlendirilmesini amaclamaktadir.
Gegerliligi saglanmis metotlarla ve i¢ kalite kontrol unsurlar ile birlikte kullanildiklarinda yeterlilik

testleri laboratuvar kalite giivencesinin vazge¢ilmez bir unsurudur.

Yeterlilik testi sonuclari, bir dis kalite kontrol araci olarak laboratuvarlarin deney sonuglarinin
kalitesinin giivencesinin teminine olanak saglarken; rutin analizlerin tarafsiz olarak degerlendirilmesini

ve ¢aligmalarin teknik gelisimini tesvik eder, geri bildirimlerin elde edilmesine imkan tanir.

UGRL “Ulusal Gida Referans Laboratuvar Midiirliigiiniin Gorev Yetki ve Sorumluluklari ile
Calisma Usul ve Esaslarina Dair Yonetmelik™ Laboratuvarin olusumu ve faaliyet alanlar1 baslikli 5’inci
madde 2’inci fikra e bendi hiikmiine dayanarak laboratuvarlar arasi karsilagtirma/yeterlilik testleri

diizenler.

“Gida Kontrol Laboratuvarlari Yonetmeligi’nin kontroller baslikli 28 inci maddesi 1’ inci

fikras1 hiikmii geregi laboratuvarlarin yeterlilik testlerine katilimi zorunlu kilimustir.

UGRL tarafindan diizenlenen yeterlilik testlerinin programinin planlanmasi, performans
degerlendirmesi ve nihai rapor yetkisi asamalar1 haricinde deney programinin ¢esitli kisimlari tagerona

verilebilir.

Gizlilik ilkesi dogrultusunda katilimcilar ve sonuglari ile ilgili bilgiler hi¢bir kosul altinda

ticiincii taraflarla paylagilmamaktadir.

Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii tarafindan yeterlilik test cevrimine katilimi zorunlu tutulan

katilimcilara ait sonuglar Gida ve Kontrol Genel Miidiirliigii’ne gizli olarak bildirilmektedir.
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3.1. HAZIRLAMA
PES020 Cevrimine ait yeterlilik test materyalinin hazirlanmasinda meyve suyu kullanilmistir.

Bunun i¢in temin edilen 20 L meyve suyu analiz edilmis ve 0,010 mg/kg raporlama limitine gore
icerisinde hedef listede yer alan herhangi bir pestisit kalintis1 tespit edilmemistir. Yigin materyalin 9
litresi blank olarak kullanilmak tizere ayrilmistir. Kalan 11 L meyve suyu igerisine 8 farkli pestisit
(Biphenyl, Ethion, Ethoprophos, Etridiazol, Fenazaquin, Tebufenozide, Terbutryn, Vinclozolin) ilave
edilerek homojenize edilmis ve A grubu test materyali hazirlanmistir. Homojenize edilen test
materyalinden 5,5 L test materyali B grubu igin ayrilarak igerisine Fenazaquin ve Vinclozolin aktif
maddelerinden belirlenen miktarlarda ilave edilerek homojenize edilmistir. Daha sonra hazirlanan blank
ve test materyali, yeterlilik test siselerine en az 100’er g olacak sekilde aktarilarak katilimcilara

gonderilecekleri gline kadar -20°C’de muhafaza edilmistir.

3.2. HOMOJENLIK VE KARARLILIK
Yeterlilik test materyali ISO 13528 Standardi? esas alinarak homojenlik icin test edilmistir.
Yeterlilik test materyalinin hazirlandigi giin rastgele segilen 12 numune, iki tekrarli olarak analiz
edilmistir. Analizler LC-MS/MS ve GC-MS/MS cihazlan ile gergeklestirilmis ve homojenlik testi
ornekleri tekrarlanabilirlik kosullar altinda, tek seferde ve cihazlarda tamamen rastgele bir sira ile

analiz edilmistir.

Homojenlik testinden elde edilen veriler “gorsel olarak sapan degerler, degerlerde herhangi bir
artis-azalma egilimi, paraleller aras1 sapan deger” olup olmadigi agilarindan kontrol edilmek {iizere
grafige gecirilmis ve yapilan kontrollerde verilerin uygun oldugu goriilmiistiir. Gorsel degerlendirmenin
ardindan homojenlik verileri aykir1 degerler agisindan Cochran testi ile degerlendirilmis ve herhangi bir
aykir1 deger olmadig: tespit edilmistir. Istatiksel degerlendirmede ss < 0,36yt kosulunun saglanmasi
homojenligin yeterli oldugunu gostermistir. opt hesaplanmasinda, AB yeterlilik testlerinden elde edilen
ve GKGM talimat:® ile tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif standart
sapma degeri olan 0,25 kullanilmistir. Homojenlik testi i¢in opt, 0,25 relatif standart sapma degerinin
atanmig deger ile ¢arpilmasi sonucu elde edilmistir. Homojenlik testinden elde edilen veriler atanmis

degerin hesaplanmasinda kullanilmamistir. Homojenlik testi verilerinin istatistiksel degerlendirmesi

Tablo 4 ve Tablo 5’de verilmektedir.
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Tablo 4. A Grubu homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme
Ethion Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
n 24 24 24 24
Ortalama 0,065833333 0,059166667 0,103333333 0,228333333
Std. Sapma 0,005 0,002886751 0,005773503 0,004082483
Opt 0,0107 0,0126 0,0215 0,0485
Kritik deger (0,3opt) 0,00321 0,00378 0,00645 0,01455
Sw (6rnek-igi std. sapma) 0,005 0,002886751 0,005773503 0,004082483
Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 0,003588703 0,001946247 0,00492366 0,009374369
Ss (brnekler-arasi std.sapma) 0,000615457 0 0,002752409 0,008918826
$s< 0,3 opt GECER GECER GECER GECER
Biphenyl Ethoprophos Etridiazol Vinclozolin
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
n 24 24 24 24
Ortalama 0,139166667 0,075916667 0,064208333 0,088125
Std. Sapma 0,014142136 0,007745967 0,00964149 0,003297726
opt 0,0226 0,016 0,0102 0,017
Kritik deger (0,3opt) 0,00678 0,0048 0,00306 0,0051
sw (6rnek-ici std. sapma) 0,014142136 0,007745967 0,00964149 0,003297726
sx (6rnek ort. std. sapmast) 0,009003366 0,002794746 0,004663486 0,003060934
ss (6rnekler-arasi std.sapma) 0 0 0 0,001982881
ss < 0,3 opt GECER GECER GECER GECER
Tablo 5. B Grubu homojenlik testi verileri ve istatistiksel degerlendirme
Ethion Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
n 24 24 24 24
Ortalama 0,063041667 0,26625 0,101666667 0,2175
Std. Sapma 0,001338532 0,006770032 0,002886751 0,005773503
Opt 0,0102 0,0546 0,0208 0,048
Kritik deger (0,3opt) 0,00306 0,01638 0,00624 0,0144
Sw (6rnek-ici std. sapma) 0,001338532 0,006770032 0,002886751 0,005773503
Sx (6rnek ort. std. sapmasi) 0,001499369 0,005276449 0,003256695 0,00452267
Ss (brnekler-arasi std.sapma) 0,001162873 0,002219063 0,002537596 0,001946247
$< 0,3 opt GECER GECER GECER GECER
Biphenyl Ethoprophos Etridiazol Vinclozolin
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
n 24 24 24 24
Ortalama 0,138333333 0,067583333 0,060875 0,275833333
Std. Sapma 0,006454972 0,006757712 0,008701054 0,015
opt 0,0231 0,0155 0,0101 0,0509
Kritik deger (0,3opt) 0,00693 0,00465 0,00303 0,01527
swW (6rnek-ici std. sapma) 0,006454972 0,006757712 0,008701054 0,015
sX (ornek ort. std. sapmasi) 0,007487363 0,004241748 0,005170392 0,010187634
ss (ornekler-arasi std.sapma) 0,005935257 0 0 0
s < 0,3 opt GECER GECER GECER GECER
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Yeterlilik test materyalinin kararliligi, ISO 13528 Standardi® esas alinarak, gevrim siiresi
boyunca test materyalinin maruz kalacagi kosullara gore test edilmistir. Yeterlilik ¢evrimi sirasinda
farkli zamanlarda, licer Ornek iki tekrarli olacak sekilde analiz edilerek, elde edilen sonuglarin

ortalamasi (¥) ile YT gonderim gilinii yapilan {i¢ 6rnege ait iki tekrarli analiz sonuglar1 ortalamasi ()

arasindaki farka bakilmis ve |yl — yX| < 0,30pt + 2\/u2(y1) + u2(yX) kosuluna uygunluk

degerlendirilmistir.

Kararlilik kontrolii i¢in; yeterlilik test materyali génderimi giinii, yeterlilik test materyali kargo
iletim giinii ve yeterlilik testi son sonug¢ bildirim tarihinde olmak iizere toplam ii¢ farkli zamanda
deneyler gerceklestirilmistir. Bu deneylerden kargo iletim giinii gerceklestirilen deneyde analiz edilen
ornekler, yeterlilik test materyallerinin kargoya verildigi giin oda sicakligina ¢ikartilarak kargonun
teslim edilmesi i¢in gegen en uzun slire boyunca oda sicaklifinda bekletilmis Orneklerdir. Bunun
disindaki Ornekler -20 °C’de muhafaza edilmis ve kararlilik testinin yapilacagi giin oda sicakligina
getirilerek analiz edilmistir. Kararlilik testlerinde analiz edilen 6rnekler, tekrarlanabilirlik kosullari

altinda, tek seferde ve cihazlarda tamamen rastgele bir sira ile analiz edilmistir.

Gergeklestirilen kararlilik testi sonuclari, hazirlanan yeterlilik test materyalinin ¢evrim siiresi

sonuna kadar yeterince kararli oldugunu gostermektedir.

ISO 13528 Standardi? uyarinca gerceklestirilen kararlilik testlerine ait veriler ve istatistiksel

degerlendirme Tablo 6 ve Tablo 7’de verilmektedir.

11/36



UGRL YT Raporu-PES020-Revizyon(1) AB-0015-YT
PES020 Rev (D)
07-23
Tablo 6. A Grubu kararlilik testi verileri ve degerlendirme
PARAMETRE Ethion Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn

(korﬁrol) e g (kortérol) L - (kortérol) & = (kor:%rol) % =
Sicaklik (~°C) -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18
Siire (giin) - 0 0 - 0 0 - 0 0 - 0 0
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0,05933333 | 0,05666667 | 0,05566667 | 0,04633333 | 0,0475 | 0,05033333 | 0,09366667 | 0,09566667 | 0,09183333 | 0,20333333 0,205 0,20666667
Std.Sapma 0,00242212 | 0,00216025 | 0,0008165 | 0,00516398 | 0,00104881 | 0,00163299 | 0,00417931 | 0,00326599 | 0,0017224 | 0,00516398 | 0,01048809 | 0,00816497
|yl-yX| - 0,00266667 | 0,00366667 - 0,00116667 0,004 - 0,002 0,00183333 - 0,00166667 | 0,00333333
Farkin belirsizligi 2Vu?(y1) + u¥(yX) | 0,00264995 | 0,002087 0,00430245 | 0,00442217 0,00433077 | 0,00369083 0,00954521 | 0,00788811
Genisletilmis Kabul Olgiitii 0,00585995 | 0,005297 0,00808245 | 0,00820217 0,01078077 | 0,01014083 0,02409521 | 0,02243811
|yl -yX|<0,30p+2Vu(yl)+u’(yX)? | GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER

PARAMETRE Biphenyl Ethoprophos Etridiazol Vinclozolin

(kortirol) r B (kortirol) r B (kortirol) r B (ko:lirol) t B
Sicaklik (~ °C) -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18
Siire (giin) - 0 0 - 0 0 - 0 0 - 0 0
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0,145 0,135 0,14833333 |  0,0925 0,0925 | 0,09583333 | 0,06816667 | 0,06816667 |  0,0695 0,088 0,088 0,09066667
Std.Sapma 0,00547723 | 0,00547723 | 0,00752773 | 0,0061563 | 0,00176068 | 0,00570672 | 0,00643169 | 0,00577639 | 0,00831264 | 0,00352136 | 0,00282843 | 0,00382971
[yl-yX| - 0,01 0,00333333 - 0 0,00333333 - 0 0,00133333 - 0 0,00266667
Farkin belirsizligi 2Vu?(y1) + u%(yX) | 0,00632456 | 0,00760117 0,00522813 | 0,00685403 0,00705849 | 0,00858163 0,00368782 | 0,00424788
Genisletilmis Kabul Olgiitii 0,01310456 | 0,01438117 0,01002813 | 0,01165403 0,01011849 | 0,01164163 0,00878782 | 0,00934788
|yl -yX|<030p+2Vu(yl)+u’(yX) ? | GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER
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Tablo 7. B Grubu kararlilik testi verileri ve degerlendirme
PARAMETRE Ethion Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn

(korﬁrol) e g (kortérol) L - (kortérol) & = (kor:%rol) % =
Sicaklik (~ °C) -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18
Siire (giin) - 0 0 - 0 0 - 0 0 - 0 0
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0,06333333 | 0,05983333 0,0595 0,245 0,243333333 | 0,228333333 | 0,10166667 0,1 0,09466667 0,215 0,205 0,20666667
Std.Sapma 0,00136626 | 0,0022286 | 0,00083666 |0,005477226 | 0,010327956 | 0,004082483 | 0,00408248 | 1,5202E-17 | 0,00350238 | 0,0083666 | 0,0083666 | 0,00516398
|yl-yX]| - 0,0035 0,00383333 - 0,001666667 | 0,016666667 - 0,00166667 0,007 - 0,01 0,00833333
Farkin belirsizligi 2\u?(y1) + u(yX) | 0,00213437 | 0,00130809 0,00954521 | 0,00557773 0,00333333 | 0,00439191 0,00966092 | 0,00802773
Genisletilmis Kabul Olgiitii 0,00519437 | 0,00436809 0,02592521 | 0,02195773 0,00957333 | 0,01063191 0,02406092 | 0,02242773
[yl - yX | <0,30p+2Vu(yl)+u?(yX) ? | GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER

PARAMETRE Biphenyl Ethoprophos Etridiazol Vinclozolin

(kortirol) r2 B (kortirol) 2 B (kortirol) r2 B (ko:lirol) t2 B
Sicaklik (~ °C) -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18 -18 20 -18
Siire (giin) - 0 0 - 0 0 - 0 0 - 0 0
n 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6
Ortalama 0,13833333 0,13 0,14666667 | 0,07933333 | 0,07933333 | 0,08183333 | 0,05333333 | 0,05783333 | 0,05783333 | 0,30166667 | 0,30166667 | 0,29666667
Std.Sapma 0,00408248 | 0,00894427 | 0,0136626 | 0,00361478 | 0,00581951 | 0,00570672 | 0,00542832 | 0,00278687 | 0,00466548 | 0,00983192 | 0,00752773 | 0,0136626
|yl-yX]| - 0,00833333 | 0,00833333 - 0 0,0025 - 0,0045 0,0045 - 0 0,005
Farkin belirsizligi 2Vu?(y1) + u%(yX) | 0,00802773 | 0,01164283 0,00559365 | 0,00551563 0,00498219 | 0,00584428 0,0101105 | 0,01374369
Genisletilmis Kabul Olgiitii 0,01495773 | 0,01857283 0,01024365 | 0,01016563 0,00801219 | 0,00887428 0,0253805 | 0,02901369
[yl -yX |<0,30p+2Vu(yl)+u?(yX) ? | GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER GECER | GECER
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3.3. DAGITIM
Yeterlilik test materyali ve blank materyal, 09/05/2023 tarihinde katilimci laboratuvarlara kargo
yolu ile es zamanli gonderilmistir. Katilimer laboratuvar kodlari, yeterlilik test materyali ile birlikte
gonderilen “KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU” araciligi ile katilimcilara iletilmistir.
Katilimeilardan “KATILIMCI BILGILENDIRME FORMU” nun sonunda yer alan ve 220 adet
pestisit igeren hedef liste icerisinden test materyalinde yer alan pestisitleri bulmalart ve miktarsal olarak

sonug bildirmeleri istenmistir.

Katilimcilarin sonuglari http://gidalab.tarimorman.gov.tr/gidareferans adresinden
“YETERLILIK TESTLERI” meniisiindeki “ANALIZ SONUC BILDIiRiM FORMU” sekmesi
altinda yer alan ilgili ¢gevrime ait “PES020-Analiz Sonu¢ Bildirim Formu” nu elektronik ortamda
doldurduktan sonra bagvuru formunda belirttikleri kurum veya yetkili kisi e-posta adreslerini kullanarak
Cevrim Koordinatorii e-posta adresi ile UGRL e-posta adresinin (ugrl@tarimorman.gov.tr) her

ikisine birden gondermeleri istenmistir.
Ayrica katilimeilardan asagida belirtilen uyarilara dikkat etmeleri istenmistir.

e Test materyali, verilen hedef listedeki herhangi bir/birden fazla pestisiti igerebilir. Tek analit

icin diizenlenen ¢evrimlerde aranilan analit yeterlilik materyalinde mutlaka yer almaktadir.

e Sonuglar "mg/kg" cinsinden, virgiilden sonra {li¢ haneli olacak sekilde ve geri kazanim
diizeltmesi yapilmadan verilmelidir. Analiz edilen ancak test materyalinde tespit edilemeyen
pestisitler i¢in bu boliime "Tespit Edilemedi" ifadesi yazilmalidir. Bu boliimii bos birakirsaniz

"Analiz Edilmedi" olarak degerlendirilecektir.

e Kullandiginiz cihaz ve teknik, listede yoksa "Diger"i segerek, "Tablo 2. Eklemek

Istedikleriniz" kismina yaziniz.

e  Eklemek istediginiz yorum, gériis vb. bilgileri "Tablo 2. Eklemek Istedikleriniz" kismina

yaziniz.
Yeterlilik testine katilim bagvurusu yapan 77 laboratuvarin 72 tanesi (% 93,5) analiz sonucu
bildirmistir.

Katilime1 laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit edememis

ise, bildirdigi 6l¢iim limiti (LOQ) -2,0 z-skoruna karsilik gelen degerden diisiik oldugu takdirde; 0
laboratuvara ait sonug, laboratuvar tarafindan bildirilen 6l¢tim limiti (LOQ) olarak degerlendirilmekte

ve buna gore z-skoru hesaplanmaktadir.
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Katilimci laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit edememis

ise, bildirdigi 6l¢tim limiti (LOQ) -2,0 z-skoruna karsilik gelen degerden yiiksek oldugu takdirde; 0

laboratuvara ait sonug¢ < LOQ olarak degerlendirilmekte ve z-skoru hesaplanmamaktadir.

Katilimcr laboratuvar, test materyalinde var olan bir pestisiti analiz etmis ancak tespit edememis

ve ol¢iim limiti (LOQ) degerini de bildirmemis ise, bu durumda sonucun < LOQ olup olmadigina dair
degerlendirme yapilamayacagindan, o laboratuvara ait sonug sifir olarak degerlendirilmekte ve buna

gore z-skoru hesaplanmaktadir.

5.1. ATANMIS DEGER
Test materyalinde yer alan her bir pestisit i¢in saglam ortalama ve saglam standart sapma
UGRL-Stat istatistik programi kullanilarak ISO 13528 standardindaki Q/Hampel yoOntemiyle
belirlenmistir.? Saglam ortalama atanmis deger (xpt) olarak alinmis ve standart belirsizligi u(xpt) saglam
standart sapma ile hesaplanmistir.>® Atanmis degerin standart belirsizligi asagida belirtilen formiile gore

hesaplanmustir.

*

N

Jp

s*: Saglam (robust) standart sapma

u(xpt) =1,25

p: Katilimcilardan gelen gegerli sonug sayist

5.2. YETERLILIK STANDART SAPMASI
Yeterlilik standart sapmasi (opt) hesaplanmasinda, AB yeterlilik testlerinden elde edilen ve
GKGM talimat:® ile tiim laboratuvarlar tarafindan raporlamada kullanilan ortalama relatif standart

sapma degeri olan 0,25 kullanilmistir. Her bir pestisit i¢in optasagida belirtilen formiille hesaplanmistir:
O-pt = 0,25 .xpt
Xpt: Atanmis deger

5.3. PERFORMANS DEGERLENDIRME
Her bir katilimcinin performansi ISO 13528 Standardi? ile uyumlu olarak z-skoru cinsinden

ifade edilmistir.

Xi—Xpt
Z = —p
O'pt

Xi: Katilime1 sonucu

Xpt: Atanmis deger
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z-skoru, yeterlilik testi i¢in kabul edilmis hedef standart sapma ile katilimci sonuglarinin atanmis

degerden sapmalarini kiyaslamaktadir ve asagidaki gibi yorumlanmaktadir.*

|z |<2 Uygun
|z]|>2 Uygun Degil

5.4. KATILIMCI SONUCLARI VE Z-SKORLARI
Her bir analit icin |z| < 2 araliginda yer alan skorlarin sayis1 ve yiizdesi Tablo 8 ve Tablo 9°da,

Ozet istatistik degerlendirmesi Tablo 10 ve Tablo 11’ de, atanmis degerler ve yeterlilik standart

sapmalar1 Tablo 12 ve Tablo 13’te verilmektedir. Katilimcilarin “PES020-Analiz Sonu¢ Bildirim

Formu” araciligi ile bildirdikleri sonuglar ve bu sonuglar iizerinden hesaplanan z-skorlar1 Tablo 14 ve

Tablo 15°te 6zetlenmekte ve Sekil 1-8 arasinda histogram ile gosterilmektedir. Katilimci laboratuvarlar

tarafindan bildirilen yorumlar Tablo 16’de verilmektedir.

Tablo 8. A Grubu |z| <2 araliginda yer alan z-skoru sayisi ve yiizdesi

z-skoru hesaplanan |z|<2

ATEL katilimeci sayisi skor sayisi Yo lzI<2
Biphenyl 30 30 100
Ethion 32 31 96,9
Ethoprophos 32 30 93,8
Etridiazol 26 26 100
Fenazaquin 31 28 90,3
Tebufenozide 30 30 100
Terbutryn 32 31 96,9
Vinclozolin 32 29 90,6

Tablo 9. B Grubu |z| <2 araliginda yer alan z-skoru sayis1 ve yiizdesi

Anali atlmoasmys skorsaps % =2
Biphenyl 33 32 97
Ethion 37 36 97,3
Ethoprophos 35 35 100
Etridiazol 31 30 96,8
Fenazaquin 37 37 100
Tebufenozide 37 37 100
Terbutryn 35 35 100
Vinclozolin 35 35 100
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Biphenyl Ethion Ethoprophos Etridiazol Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn Vinclozolin
z-skoru hesaplanan 30 32 32 2 31 30 32 32
katilimel sayis1
Sonug aralig (mg/kg) 0,055-0,111 0,029-0,076 0,028-0,12 0,022-0,061 0,037-0,212 0,056-0,116 0,144-0,294 0,056-0,191
Sonuglarmn ortancasi 0,015 0,042 0,0635 0,04 0,053 0,087 0,197 0,067
(mgrkg)
Sonuglar ortalamas: 0,09 0,0437 0,0647 0,0409 0,0658 0,0859 0,1968 0,0797
(mgrkg)
Atanmus deger(mg/kg) 0,09053 0,04265 0,06385 0,04076 0,05055 0,08609 0,19406 0,06786
Saglam f;:;‘;‘(;;t sapma 0,01211 0,00852 0,01062 0,00902 0,00758 0,01111 0,02113 0,00889
| z | <2 sonug sayisi 30 31 30 26 28 30 31 29
| z | > 2 sonug sayis1 0 1 2 0 3 0 1 3
Tablo 11. B Grubu analitler igin 6zet istatistik degerlendirmesi
Biphenyl Ethion Ethoprophos Etridiazol Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn Vinclozolin
z-skoru hesaplanan 33 37 35 31 37 37 35 35
katihmer sayisi
Sonug aralig (mg/kg) 0,072-0,145 0,027-0,072 0,038-0,092 0,03-0,062 0,16-0,258 0,06-0,098 0,149- 0,237 0,177- 0,305
Senuglarn ortancas: 0,091 0,041 0,061 0,039 0,216 0,085 0,19 0,202
(mgrkg)
Sonuglarin ortalamas: 0,0947 0,0423 0,0629 0,0408 0,2177 0,0827 0,1921 0,2092
(mgrkg)
Atanmis deger(mg/kg) 0,09221 0,04098 0,06202 0,04027 0,21849 0,08315 0,19216 0,20372
Saglam ?;i';‘/j‘(z;t sapma 0,01009 0,00539 0,00782 0,00728 0,02653 0,01071 0,01968 0,02172
| z| <2 sonug sayis1 32 36 35 30 37 37 35 35
| | > 2 sonug sayis1 1 1 0 1 0 0 0 0
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Atanms deger (Xpt)

Yeterlilik standart sapmasi (opt)

Analit Veri sayisi (n) (Markg) Belirsizlik (u(xpt)) (markg)
Biphenyl 30 0,09053 0,0028 0,0226
Ethion 32 0,04265 0,0019 0,0107
Ethoprophos 32 0,06385 0,0023 0,0160
Etridiazol 26 0,04076 0,0022 0,0102
Fenazaquin 31 0,05055 0,0017 0,0126
Tebufenozide 30 0,08609 0,0025 0,0215
Terbutryn 32 0,19406 0,0047 0,0485
Vinclozolin 32 0,06786 0,0020 0,0170

Tablo 13. B Grubu analitler i¢in atanmig degerler ve yeterlilik standart sapmalari

Analit Veri sayisi (n) Atann(lrlﬁg(}ﬁgr (xpr) Belirsizlik (u(xpt)) VI stazlr:](g;ll;;;apmam (or)
Biphenyl 33 0,09221 0,0022 0,0231
Ethion 37 0,04098 0,0011 0,0102
Ethoprophos 35 0,06202 0,0017 0,0155
Etridiazol 31 0,04027 0,0016 0,0101
Fenazaquin 37 0,21849 0,0055 0,0546
Tebufenozide 37 0,08315 0,0022 0,0208
Terbutryn 35 0,19216 0,0042 0,0480
Vinclozolin 35 0,20372 0,0046 0,0509
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Tablo 14. A Grubu katilimer sonuglart ve z-skorlari (Jz| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Biphenyl Ethion Ethoprophos Etridiazol

o Atanmis Deger 0,09053 mg/kg Atanmis Deger 0,04265 mg/kg Atanmis Deger 0,06385 mg/kg Atanmis Deger 0,04076 mg/kg
KOD : : - :

(o) Kfir)l‘“ (o) | 25T | gy Kfjr)l“‘ ok | 25T | (i) K?jr)l“‘ ek | 75T | () K((s:l“‘ gk | 25O
04 0,085 105 0,010 -0,2 0,039 105 0,010 -0,3 0,061 103 0,010 -0,2 0,034 95 0,010 -0,7
05 0,096 0,010 0,2 0,033 0,010 -0,9 0,079 0,010 0,9 0,037 0,010 -0,4
07 0,098 101 0,010 0,3 0,042 101 0,010 -0,1 0,068 104 0,010 0,3 0,040 97 0,010 -0,1
08 Sonu¢ Géndermedi
09 0,072 0,010 -0,8 0,046 0,010 0,3 0,061 0,010 -0,2 0,035 0,010 -0,6
12 0097 92 0010 03 005 8 0010 12 0064 9 0010 00
14 0,086 81 0,010 -0,2 0,059 108 0,010 15 0,088 111 0,010 1,5 0,035 89 0,010 -0,6
16 0105 102 0010 06 0044 119 0010 01 0060 98 0010 -02 AL
17 0,107 100 0,010 0,7 0,047 100 0,010 0,4 0,063 90 0,010 -0,1 0,048 99 0,010 0,7
20 0,095 100 0,010 0,2 0,046 100 0,010 0,3 0,066 104 0,010 0,1 0,031 107 0,010 -1,0
22 0,093 93 0,010 0,1 0,040 94 0,010 -0,2 0,055 91 0,010 -0,6 0,040 95 0,010 -0,1
23 0,100 82 0,010 0,4 0,038 99 0,010 -0,4 0,068 112 0,010 0,3 0,035 86 0,010 -0,6
24 0,055 79 0,010 -1,6 0,049 97 0,010 0,6 0,053 82 0,010 -0,7 0,022 74 0,010 -1,8
25 0,081 0,010 -0,4 0,040 0,010 -0,2 0,062 0,010 -0,1 0,044 0,010 0,3
30 0,092 106 0,010 0,1 0,048 100 0,010 0,5 0,059 91 0,010 -0,3 0,044 91 0,010 0,3
32 0,100 80 0,010 0,4 0,044 100 0,010 0,1 0,080 80 0,010 1,0 0,061 80 0,010 2,0
36 0,091 0010 00 0043 0010 00 0057 0010  -04 o
38 0072 102 0010 08 e iz 0030 99 0010 -1
39 0,097 0,010 0,3 0,058 0,010 1,4 0,079 0,010 0,9 0,056 0,010 15
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Biphenyl Ethion Ethoprophos Etridiazol
Atanms Deger 0,09053 mg/kg Atanms Deger 0,04265 mg/kg Atanms Deger 0,06385 mg/kg Atanms Deger 0,04076 mg/kg
KOD : : : :
Geri Geri Geri Geri
S Kazamm — z-skoru Sl Kazamm Lot z-skoru o Kazamm Lot z-skoru i Kazamim Lors z-skoru
(mg/kg) | (o5 | (Ma/kg) (mg/kg) | (o5 | (Mgkg) (mg/kg) | (o5 | (Ma/Kg) (mg/kg) | (o5 | (Ma/kg)

43 0,082 119 0,010 -0,4 0,045 118 0,010 0,2 0,057 84 0,010 -04 0,054 101 0,010 1,3

Analiz Analiz
45 Edilmedi 0,037 97 0,010 -0,5 0,065 91 0,010 0,1 Edilmedi
46 0,111 115 0,003 0,9 0,037 104 0,003 -0,5 0,065 112 0,003 0,1 0,048 118 0,003 0,7

Analiz Analiz
47 Edilmedi 0,029 70-120 10,000 -1,3 0,028 70-120 10,000 -2,2 Edilmedi
50 0,087 84 0,005 -0,2 0,041 93 0,005 -0,2 0,064 91 0,005 0,0 0,047 88 0,005 0,6
51 0,105 70-120 0,010 0,6 0,055 70-120 0,010 1,2 0,075 70-120 0,010 0,7 0,051 70-120 0,010 1,0
54 0,101 97 0,010 0,5 0,042 96 0,010 -0,1 0,062 95 0,010 -0,1 0,040 92 0,010 -0,1
55 0,088 106 0,010 -0,1 0,032 101 0,010 -1,0 0,033 98 0,010 -1,9 0,037 102 0,010 -0,4
56 0,092 0,010 0,1 0,032 0,010 -1,0 0,074 0,010 0,6 0,038 0,010 -0,3
57 0,083 95 0,010 -0,3 0,031 101 0,010 -1,1 0,050 95 0,010 -0,9 0,032 95 0,010 -0,9
62 0,077 95 0,010 -0,6 0,037 80 0,010 -0,5 0,053 92 0,010 -0,7 0,044 95 0,010 0,3
68 Sonu¢ Gondermedi

Analiz Analiz
70 Edilmedi 0,076 0,001 3,1 0,120 0,001 3,5 Edilmedi
71 0,075 90 0,010 -0,7 0,052 85 0,010 0,9 0,070 90 0,010 0,4 0,045 85 0,010 04
74 Sonu¢ Géndermedi
75 0,087 84 0,010 -0,2 0,040 76 0,010 -0,2 0,061 82 0,010 -0,2 0,035 89 0,010 -0,6

Analiz

76 0,090 0,0 0,041 0010  -02 0,069 0,010 03 Edilmedi
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Tablo 14 (Devami) A Grubu katilimci sonuglar1 ve z-skorlari (Jz| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn Vinclozolin

Atanmis Deger 0,05055 mg/kg Atanmus Deger 0,08609 mg/kg Atanmis Deger 0,19406 mg/kg Atanmus Deger 0,06786 mg/kg
- () Kfir;“‘ (g | 5" | (o Kfjr,l“‘ (g | 5" | gy Kfjr)l“‘ (g | 5" | gy K((sir;“‘ (g | =9
4 0,053 94 0,010 0,2 0,081 98 0,010 -0,2 0,190 98 0,010 -0,1 0,069 102 0,010 0,1
5 0,057 0,010 0,5 0,101 0,010 0,7 0,219 0,010 0,5 0,064 0,010 -0,2
7 0,045 102 0,010 -0,4 0,093 91 0,010 0,3 0,210 102 0,010 0,3 0,062 99 0,010 -0,3
8 Sonug¢ Géndermedi
9 0,045 0,010 -0,4 0,065 0,010 -1,0 0,168 0,010 -0,5 0,062 0,010 -0,3
12 0,054 92 0,010 0,3 0,087 89 0,010 0,0 0,190 90 0,010 -0,1 0,100 92 0,010 1,9
14 0,068 94 0,010 1,4 0,116 107 0,010 1,4 0,294 108 0,010 2,1 0,095 96 0,010 1,6
16 0,053 117 0,010 0,2 0,085 116 0,010 -0,1 0,160 76 0,010 -0,7 0,061 92 0,010 -0,4
17 0,051 105 0,010 0,0 0,090 89 0,010 0,2 0,215 94 0,010 0,4 0,068 88 0,010 0,0
20 0,054 105 0,010 0,3 0,074 103 0,010 -0,6 0,209 93 0,010 0,3 0,062 99 0,010 -0,3
22 0,050 96 0,010 0,0 0,087 92 0,010 0,0 0,195 95 0,010 0,0 0,060 92 0,010 -0,5
23 0,043 109 0,010 -0,6 0,085 94 0,010 -0,1 0,197 104 0,010 0,1 0,066 88 0,010 -0,1
24 0,048 93 0,010 -0,2 0,095 85 0,010 0,4 0,178 94 0,010 -0,3 0,064 87 0,010 -0,2
25 0,051 0,010 0,0 0,080 0,010 -0,3 0,200 0,010 0,1 0,074 0,010 0,4
30 0,057 81 0,010 0,5 0,091 111 0,010 0,2 0,199 106 0,010 0,1 0,071 100 0,010 0,2
32 0,056 100 0,010 0,4 0,096 80 0,010 0,5 0,197 100 0,010 0,1 0,085 80 0,010 1,0
36 0,055 0,010 0,4 0,077 0,010 -0,4 0,172 0,010 -0,5 0,063 0,010 -0,3
o ot ot 000 o7 o000 o1
39 0,056 0,010 0,4 0,093 0,010 0,3 0,204 0,010 0,2 0,075 0,010 0,4
43 0,051 96 0,010 0,0 0,078 107 0,010 -0,4 0,190 108 0,010 -0,1 0,076 115 0,010 0,5
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Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn Vinclozolin
Atanmus Deger 0,05055 mg/kg Atanmus Deger 0,08609 mg/kg Atanmis Deger 0,19406 mg/kg Atanmus Deger 0,06786 mg/kg
- () Kfir;‘“ (g | %5 | (i Kfjr;“‘ (g | 5 | ey Kfjr)l“‘ (g | #5r | gy K((sir;“‘ gk | Z9r
45 0,047 89 0,010 -0,3 0,081 90 0,010 -0,2 0,171 78 0,010 -0,5 0,064 93 0,010 -0,2
46 0,037 84 0,003 11 Eﬁir;ﬁ:;zdi 0,199 98 0,003 0,1 0,067 110 0,003 -0,1
47 0,039  70-120 10,000 -0,9 0,066  70-120 10,000 -1,4 0,144  70-120 10,000 -1,0 Eﬁ”;‘:::di
50 0,200 93 0,005 11,9 0,091 96 0,005 0,2 0,191 88 0,005 -0,1 0,190 88 0,005 7,2
51 0,055  70-120 0,010 04 0,076  70-120 0,010 -0,5 0,196  70-120 0,010 0,0 0,069  70-120 0,010 -0,5
54 0,057 94 0,010 0,5 0,097 93 0,010 0,5 0,206 96 0,010 0,2 0,067 95 0,010 -0,1
55 0,042 98 0,010 -0,7 0,092 103 0,010 0,3 0,166 102 0,010 -0,6 0,056 98 0,010 -0,7
56 0,050 0,010 0,0 0,099 0,010 0,6 0,221 0,010 0,6 0,066 0,010 -0,1
57 0,047 90 0,010 -0,3 0,074 98 0,010 -0,6 0,202 99 0,010 0,2 0,072 101 0,010 0,2
62 0,212 100 0,010 12,8 0,074 95 0,010 -0,6 0,223 111 0,010 0,6 0,157 95 0,010 5,2
68 Sonug¢ Géndermedi
0 g ez 0,241 0001 1,0 0084 0001 09
71 0,045 85 0,010 -0,4 0,090 90 0,010 0,2 0,155 85 0,010 -0,8 0,065 85 0,010 -0,2
74 Sonu¢ Gondermedi
75 0,053 76 0,010 0,2 0,082 84 0,010 -0,2 0,190 90 0,010 -0,1 0,067 80 0,010 -0,1
76 0,208 0,010 12,5 0,092 0,3 0,205 0,2 0,191 7,2
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Tablo 15. B Grubu katilimci sonuglari ve z-skorlari (|z| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Biphenyl Ethion Ethoprophos Etridiazol

Atanmis Deger 0,09221 mg/kg Atanmus Deger 0,04098 mg/kg Atanmis Deger 0,06202 mg/kg Atanmus Deger 0,04027 mg/kg
- (o) Kfir;“‘ (o) | 25T | g Kfjr,l“‘ o) | 25T | (i) Kfjr)l“‘ ek | 75T | () K((sir;“‘ gk | 25O
01 0,101 95 0,010 0,4 0,042 102 0,010 0,1 0,062 86 0,010 0,0 0,041 80 0,010 0,1
02 Sonu¢ Gondermedi
03 0,093 92 0,010 0,0 0,045 84 0,010 0,4 0,058 88 0,010 -0,3 0,039 90 0,010 -0,1
06 0,072 0,010 -0,9 0,043 0,010 0,2 0,063 0,010 0,1 0,042 0,010 0,2
10 0,077 106 0,010 -0,7 0,042 110 0,010 0,1 0,055 103 0,010 -0,5 0,033 95 0,010 -0,7
11 0,088 110 0,010 -0,2 0,043 105 0,010 0,2 0,058 103 0,010 -0,3 0,043 117 0,010 0,3
13 0,096 112 0,010 0,2 0,041 88 0,010 0,0 0,058 104 0,010 -0,3 0,048 94 0,010 0,8
P Al Ao At
18 0,090 92 0,010 -0,1 0,042 92 0,010 0,1 0,056 91 0,010 -0,4 0,043 70 0,010 0,3
19 A 0042 9 0005 01 0058 91 0005 03 G
21 0,085 80 0,010 -0,3 0,040 84 0,010 -0,1 0,062 81 0,010 0,0 0,036 93 0,010 -0,4
26 0,092 0,005 0,0 0,040 0,005 -0,1 0,075 0,005 0,8 0,037 0,005 -0,3
27 0,095 95 0,010 0,1 0,048 98 0,010 0,7 0,060 99 0,010 -0,1 0,038 94 0,010 -0,2
28 Sonu¢ Gondermedi
29 0,091 85 0,010 -0,1 0,036 87 0,010 -0,5 0,057 95 0,010 -0,3 0,042 89 0,010 0,2
31 0,100 0,010 0,3 0,033 0,010 -0,8 0,053 0,010 -0,6 0,042 0,010 0,2
33 0,095 50 0,010 0,1 0,040 50 0,010 -0,1 0,069 50 0,010 0,5 0,045 50 0,010 0,5
34 0,078 84 0,010 -0,6 0,039 94 0,010 -0,2 0,065 109 0,010 0,2 0,033 93 0,010 -0,7
35 0,090 90 0,010 -0,1 0,035 90 0,010 -0,6 0,060 90 0,010 -0,1 0,039 92 0,010 -0,1
37 0,097 50 0,010 0,2 0,060 50 0,010 19 0,077 50 0,010 1,0 0,036 50 0,010 -0,4
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Biphenyl Ethion Ethoprophos Etridiazol
Atanmus Deger 0,09221 mg/kg Atanmus Deger 0,04098 mg/kg Atanmis Deger 0,06202 mg/kg Atanmus Deger 0,04027 mg/kg
KOD Geri Geri Geri Geri
S Kazanim — Z-skoru SOy Kazamim — z-skoru ST Kazamim — z-skoru SO Kazamim — z-skoru
(mg/kg) | o5y | (Ma/kg) (mg/kg) | "(op) | (Malkg) (mg/kg) | o5y | (Ma/kg) (mg/kg) | (o5 | (Ma/kg)
40 0,086 88 0,010 -0,3 0,027 86 0,010 -1,4 0,038 91 0,010 -1,5 0,036 97 0,010 -0,4
41 0,103 96 0,005 0,5 0,037 98 0,005 -0,4 0,055 87 0,005 -0,5 0,038 100 0,005 -0,2
42 0,145 104 0,010 2,3 0,048 104 0,010 0,7 0,079 96 0,010 1,1 0,050 102 0,010 1,0
44 0,094 0,010 0,1 0,031 0,010 -1,0 0,067 0,010 0,3 0,036 0,010 -0,4
Analiz Analiz Analiz
48 Edilmedi 0,045 0,001 0,4 Edilmedi Edilmedi
Analiz Analiz
49 Edilmedi 0,010 0,041 95 0,010 0,0 0,059 98 0,010 -0,2 Edilmedi 0,010
52 0,090 0,010 -0,1 0,041 0,010 0,0 0,058 0,010 -0,3 0,045 0,010 0,5
53 Analiz Analiz Analiz Analiz
Edilmedi Edilmedi Edilmedi Edilmedi
58 0,083 107 0,010 -0,4 0,035 94 0,010 -0,6 0,053 113 0,010 -0,6 0,038 93 0,010 -0,2
59 0,085 98 0,010 -0,3 0,040 87 0,010 -0,1 0,061 85 0,010 -0,1 0,034 83 0,010 -0,6
60 0,089 92 0,010 -0,1 0,041 96 0,010 0,0 0,065 96 0,010 0,2 0,047 99 0,010 0,7
61 0,090 94 0,010 -0,1 0,044 91 0,010 0,3 0,068 98 0,010 0,4 0,046 98 0,010 0,6
63 0,113 81 0,010 0,9 0,039 90 0,010 -0,2 0,067 84 0,010 0,3 0,057 78 0,010 1,7
64 0,088 0,010 -0,2 0,033 0,010 -0,8 0,051 0,010 -0,7 0,031 0,010 -0,9
Analiz
65 0,107 0,010 0,6 0,046 0,010 0,5 0,078 0,010 1,0 Edilmeci
66 0,088 50 0005  -02 0,042 50 0005 01 0,062 50 0005 00 e
67 Eﬁnﬁ:iezdi 0,072 102 0,010 3,0 0,078 83 0,010 1,0 0,062 107 0,010 2,2
69 0,114 96 0,010 0,9 0,047 90 0,010 0,6 0,092 100 0,010 1,9 0,030 0,010 -1,0
72 0,126 112 0,010 15 0,046 67 0,010 0,4 0,061 90 0,010 -0,1 0,048 103 0,010 0,8
73 0,098 102 0,010 0,3 0,040 95 0,010 -0,1 0,063 99 0,010 0,1 Eﬁir;fnlzdi
77 0,086 97 0,010 -0,3 0,059 106 0,010 18 Eﬁ”ﬁ:iezdi 0,030 100 0,010 -1,0
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Tablo 15 (Devami) B Grubu katilimci sonuglar1 ve z-skorlari (|z| > 2 araliginda yer alan z-skorlar1 pembe ile isaretlenmis sekilde gosterilmektedir)

Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn Vinclozolin

Atanmis Deger 0,21849 mg/kg Atanmus Deger 0,08315 mg/kg Atanmis Deger 0,19216 mg/kg Atanmus Deger 0,20372 mg/kg
- () Kfir;“‘ (g | 5" | (o Kfjr,l“‘ (g | 5" | gy Kfjr)l“‘ (g | 5" | gy K((sir;“‘ (g | =9
01 0,160 110 0,010 -1,1 0,087 108 0,010 0,2 0,187 88 0,010 -0,1 0,180 112 0,010 -0,5
02 Sonu¢ Gondermedi
03 0,240 91 0,010 0,4 0,092 88 0,010 0,4 0,200 87 0,010 0,2 0,204 89 0,010 0,0
06 0,210 0,010 -0,2 0,077 0,010 -0,3 0,182 0,010 -0,2 0,209 0,010 0,1
10 0,212 102 0,010 -0,1 0,067 90 0,010 -0,8 0,170 112 0,010 -0,5 0,181 111 0,010 -0,4
11 0,199 85 0,010 -0,4 0,085 115 0,010 0,1 0,182 99 0,010 -0,2 0,202 109 0,010 0,0
13 0,201 99 0,010 -0,3 0,091 85 0,010 0,4 0,199 100 0,010 0,1 0,200 107 0,010 -0,1
R s, e, e,
18 0,246 95 0,010 0,5 0,095 107 0,010 0,6 0,205 105 0,010 0,3 0,210 88 0,010 0,1
19 0,254 96 0,005 0,7 0,094 95 0,005 0,5 0,222 97 0,005 0,6 0,266 99 0,005 1,2
21 0,210 78 0,010 -0,2 0,083 82 0,010 0,0 0,180 80 0,010 -0,3 0,185 85 0,010 -0,4
26 0,246 0,005 0,5 0,093 0,005 0,5 0,209 0,005 0,4 0,189 0,005 -0,3
27 0,227 96 0,010 0,2 0,077 97 0,010 -0,3 0,190 98 0,010 0,0 0,189 99 0,010 -0,3
28 Sonu¢ Gondermedi
29 0,191 102 0,010 -0,5 0,075 97 0,010 -0,4 0,178 107 0,010 -0,3 0,205 86 0,010 0,0
31 0,235 0,010 0,3 0,064 0,010 -0,9 0,200 0,010 0,2 0,236 0,010 0,6
33 0,217 50 0,010 0,0 0,083 50 0,010 0,0 0,200 50 0,010 0,2 0,202 50 0,010 0,0
34 0,216 92 0,010 0,0 0,076 106 0,010 -0,3 0,189 106 0,010 -0,1 0,190 84 0,010 -0,3
35 0,187 90 0,010 -0,6 0,067 90 0,010 -0,8 0,177 90 0,010 -0,3 0,192 95 0,010 -0,2
37 0,230 50 0,010 0,2 0,092 50 0,010 0,4 0,200 50 0,010 0,2 0,249 50 0,010 0,9
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Fenazaquin Tebufenozide Terbutryn Vinclozolin
Atanmus Deger 0,21849 mg/kg Atanmus Deger 0,08315 mg/kg Atanmis Deger 0,19216 mg/kg Atanmus Deger 0,20372 mg/kg
KOD Geri Geri Geri Geri
S Kazanim — z-skoru POy Kazamim — z-skoru ST Kazamim — z-skoru poniig Kazamim LOQ z-skoru
(mg/kg) | o5y | (Ma/kg) (mg/kg) | "(op) | (Malkg) (mg/kg) | o5y | (Ma/kg) (mg/kg) | (o5 | (Ma/kg)

40 0,207 87 0,010 -0,2 0,062 86 0,010 -1,0 0,190 86 0,010 0,0 0,182 106 0,010 -0,4
41 0,226 102 0,005 0,1 0,086 95 0,005 0,1 0,186 96 0,005 -0,1 0,206 90 0,005 0,0
42 0,250 106 0,010 0,6 0,094 93 0,010 0,5 0,209 108 0,010 0,4 0,215 100 0,010 0,2
44 0,223 0,010 0,1 0,088 0,010 0,2 0,169 0,010 -0,5 0,181 0,010 -0,4

Analiz Analiz
48 0,255 0,001 0,7 0,085 0,001 0,1 Edilmedi Edilmedi

Analiz Analiz
49 0,171 94 0,010 -0,9 0,076 0,010 -0,3 Edilmedi 0,010 Edilmedi 0,010
52 0,210 0,010 -0,2 0,082 0,010 -0,1 0,220 0,010 0,6 0,203 0,010 0,0
53 Analiz Analiz Analiz Analiz

Edilmedi Edilmedi Edilmedi Edilmedi

58 0,216 81 0,010 0,0 0,074 89 10,000 -0,4 0,193 104 10,000 0,0 0,234 104 0,010 0,6
59 0,210 95 0,010 -0,2 0,080 78 0,010 -0,2 0,179 81 0,010 -0,3 0,185 84 0,010 -0,4
60 0,235 101 0,010 0,3 0,094 102 0,010 0,5 0,190 98 0,010 0,0 0,196 99 0,010 -0,2
61 0,240 93 0,010 0,4 0,093 98 0,010 0,5 0,210 100 0,010 0,4 0,200 91 0,010 -0,1
63 0,186 87 0,010 -0,6 0,060 91 0,010 -1,1 0,157 83 0,010 -0,7 0,200 87 0,010 -0,1
64 0,198 0,010 -0,4 0,076 0,010 -0,3 0,185 0,010 -0,1 0,188 0,010 -0,3
65 0,240 0,010 0,4 0,098 0,010 0,7 0,205 0,010 0,3 0,246 0,010 0,8
66 0,258 50 0,010 0,7 0,078 50 0,005 -0,2 0,218 50 0,005 0,5 0,177 50 0,005 -0,5
67 0,211 104 0,010 -0,1 0,073 107 0,010 -0,5 0,167 103 0,010 -0,5 0,249 91 0,010 0,9
69 0,247 0,010 0,5 0,093 98 0,010 0,5 0,237 94 0,010 0,9 0,262 94 0,010 11
72 0,193 87 0,010 -0,5 0,089 106 0,010 0,3 0,149 82 0,010 -0,9 0,305 83 0,010 2,0
73 0,175 74 0,010 -0,8 0,095 123 0,010 0,6 0,194 112 0,010 0,0 0,184 118 0,010 -0,4
77 0,222 98 0,010 0,1 0,087 102 0,010 0,2 0,194 101 0,010 0,0 0,220 98 0,010 0,3
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Sekil 2. A Grubu i¢in z-Skorlar1 Histogrami (Ethoprophos, Etridiazol)
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29/36



UGRL YT Raporu-PES020-Revizyon(1)

AB-0015-YT

UGRL YT Raporu
PES020-Rev.(1)

07-23

Terbutryn
4,0
3,0 -
20 = = e e e e e - e - e e e, e, e, — .- - - - - 0,291 mg/kg
1,0 4
2
g 0,194 mg/kg
N
-1,0 -
| ey g iy gy gy g S S U g S 0,097 mg/kg
-3,0 -
-4,0
SREBOPYE8ITICRBYNBLSESSEESRIKITTYRBERS
Katilime1 Kodu
Vinclozolin
0,102 mg/kg
~
g 0,068 mg/kg
w
N
0,034 mg/kg
-3,0 -
-4,0
N 4 N O M~NO O O LW LW MO O SELWULNSNSNS OO OOOMOANS NN O O
0N 10 N - N ™ N < N~ N WO < W0~ - MO MO O N MO I ~NM A A O W0~
Katihme1 Kodu

Sekil 4. A Grubu i¢in z-Skorlar1 Histogrami (Terbutryn, Vinclozolin)
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Terbutryn

4,0
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o
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0,288 mg/kg

0,192 mg/kg

0,096 mg/kg
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z-skoru
o
o
1

Katilimelr Kodu

0,306 mg/kg
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0,102 mg/kg

Sekil 8. B Grubu i¢in z-Skorlar1 Histogrami (Terbutryn, Vinclozolin)
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Tablo 16. Katilimc1 yorumlari

Lab

*
Kodu Yorum
Blank Numunede Cesitli Miktarlarda Bulunan Pestisitler : Acetamiprid; Carbendazim; Pyrimethanil;
09 Pyriproxyfen; Pyridaben; Thiacloprid; Thiophanate-methyl.
Ayni etken madde : 176.Propyzamide 177.Propyzamide
EN 15662-2017 Foods of plant origin
Determination of pesticide residues using GC-MS and/or LC MS/MS following acetonitrile
15 extraction/partitioning and clean-up by dispersive SPE - QUEChERS method
Cihaz- Agilent GC/MSD-7890B/5977B. Alpha HCH-Tespit Edilemedi,Beta HCH-Tespit
Edilemedi,Gamma HCH-Tespit Edilemedi.
17 LC MS/MS Akredite GC MS/MS Akredite degil
41. Sirada yer alan Chlorfenprop-methyl ve 102. sirada yer alan Fenpyroximate etkenleri laboratuvar
27 kapsamimizda yoktur.
Bu sebeple analiz sonucu bos birakilmustir.
LC-MSMS'deki pestisitler cihaz arizasindan dolay1 ¢alisilamamistir. Sadece GC-MSMS'deki
38 pestisitler ¢alisilip sonug verilmistir.
Katilimc1 Kodu:38
47 Hem blank hem numunede asagidaki etken maddeler yaklasik olarak ayni miktarda tespit edildigi i¢in
raporlanmamigir; -Carbendazim, Boscalid, Acetamiprid, Tebuconazole, Pyrimethanil
51 Blank olarak génderilen numunede kalintilar tespit edilmistir.
53 Bu testler Waters XEVO TQ-GC Agilent 8890 GC Sistem cihazinda yapilmistir.
67 Blank numunesinde Acetamiprid ,Boscalid,Carbendazim etken maddeleri tespit edilmistir.

*Yorumlar, katilimcilarin bildirdigi sekli ile verilmektedir.

“PES020-Analiz Sonug Bildirim Formu” ile birlikte génderilen metot bilgileri katilimcilarin

beyanlar1 dogrultusunda Tablo 17°da sunulmaktadir.

Table 17. Katilimc1 Metot Bilgileri

Kullanilan Metodun Kaynag Laboratuvar Kodu

AOAC

AOAC
TSEN
TSEN

2007.01 01 04 06 07 09 10 11 12 13 14 16 17 18 19 20
21 23 24 25 26 29 30 31 32 33 35 36 37 39 40
41 42 43 45 46 47 48 49 51 52 54 55 57 59 60
61 62 63 64 66 67 69 70 71 72 73 75 76 77

2007.01 (Modifiye) 19 65
15662 03 05 15 34 44 50 53 56 58
15662 (Modifiye) 38

Kullanilan Metot Akredite mi?

Evet

01 03 04 05 06 07 09 10 11 12 13 14 15 16 17
18 19 20 21 23 24 25 26 29 30 31 32 33 34 35
36 37 38 39 40 41 42 44 45 46 47 48 49 50 51
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52 53 54 55 56 57 59 60 61 62 63 65 66 67 68
69 72 73 74 75 76 77
Hayir 32 39 43 58 64 70 71

PES020 Meyve Suyunda Pestisit Aranmasi Yeterlilik Testine katilan 77 katilimcinin, 72 tanesi

sonug bildirmistir. Bildirilen sonug¢lardan hesaplanan z-skorlar1 % 97,5 oraninda basarilidir (|z|<2).

PES020 Meyve Suyunda Pestisit Aranmas1 Yeterlilik Testine katilan 77 katilimcinin 2 tanesi
test materyali i¢cinde bulunmayan 3 analiti tespit ederek yanlis pozitif sonu¢ vermistir. Yanls pozitif

sonug veren katilimci Tablo18’de yer almaktadir.

Table 18. Yanlis pozitif sonug veren katilimci

Analit Lab Kodu
Methoxyfenozide 14
Acephate 70
Alachlor 70

1 TS EN ISO/IEC 17043 Uygunluk Degerlendirmesi-Yeterlilik Deneyi icin Genel Sartlar
2 1SO 13528 Statistical Methods for Use in Proficiency Testing by Interlaboratory Comparisons

3 GKGM’nin kamu laboratuvarlari i¢in 21/08/2015 tarih 28226 sayili; 6zel laboratuvarlar igin
21/08/2015 tarih 28231 sayil1 yazist

4 TURKAK- P704, Yeterlilik Deneyleri ve Laboratuvarlar Arasi Karsilastirma Programlari
Prosediirii, Rev. No:11 -15.05.2020.

5 Thompson, M., Ellison, S.L.R., Wood, R., The International Harmonised Protocol for the
Proficiency Testing of Analytical Chemistry Laboratories. Pure Appl. Chem., 2006. 78(1): 145—
196
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